^ Magnetic core containing powder, used in electrical or electronic instrument, 
e.g. in car or industrial machine, comprises magnetic iron particles and small 
amount of binder resin based on polyphenylene sulfide or thermoplastic 
polyimide 
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@ Pulverhaitiger Magnetlcern und Herstellung desselben 

(g) Offenbart wird ein pulverhaitiger Magnetkern, der aus 

magnetischen Partikein aus Eisen und einem Bindeharz 

zusammengesetzt ist, das die magnetischen Partikel in 

den pulverhaltigen Magnetkern Integriert. Der Gehalt des 

Bindeharzes in dem pulverhaltigen Magnetkern liegt im 

Bereich von 0,15 bis 1 Masseprozent und das Bindeharz 

enthalt ein Harz, das aus Polyphenylensulfid und thermo- 

plastischem Polyimid ausgewahit wird. Die magne- 
tischen Partikel konnen eine Schicht einer Phosphorsau- 

reverbindung aufweisen, die auf ihrer Oberflache aufge- 

bracht Ist. Der pulverhaltige Magnetkern wird hergestellt, 

indem eine Mischung aus den nnagnetrschen Partikein 

und dem Bindemittel in Obereinstimmung mit der oben 

genannten Zusammensetzung hergestellt wird, Druckfor- 

men der Mischung und Unterwerfen des erhaltenen 
■ Pressings einer Warmebehandlung, damit das Bindeharz 
« schmilzt. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betriffl insbesondere einen pulverhaltigen Magnetkem, der ausgezeichnete Formge- 
bungseigenschaften und Weichmagneteigenschaften besitzt und ein Verfahren zur Herstellung desselben. 
5 [0002] Mit der Verringerung der GroBe und der erhohten Dichte in den neuesten elektrischen und elektronischen In- 
strumenten miissen in diesen Instrumenten verwendete Magnetkeme ebenfalls klein sein und aus einem Hochfrequenz- 
Eisenkernmaterial hergestellt sein, das eine hohe magnetische Hussdichte und magnetische Permeabilitat und einen 
niedrigen Eisenverlust besitzt. Als ein derartiges Magnetkem-Material wird iiblicherweise ein Ferritkcm vcrwendet. Al- 
lerdings weist dieser den Nachteil einer niedrigen gesattigten magnetischen Flussdichte auf. Im \brglcich zu dem obigen 

10 ist es in einem pulverhaltigen Magnetkem, der durch Abbinden der Partikel einer pulverformigen Legierung wie Sen- 
dust, Permalloy und dergleichen mit einem isolierenden Harz wie Phenolharz, Epoxyharz und deigleichen es moglich, 
einen Wirbelstromverlust selbst im Bereich von 100 kHz oder mehr zu unterdriicken. Allerdings ist dessen praktische 
magnetische Flussdichte annahemd hoher als die eines Ferritkems und es ist schwierig, dem Erfordernis der GroBenre- 
duktion voUstandig zu geniigen. Es ist ebenfalls bekannt, dass ein pulverhaltiger Magnetkem, der unter Verwendung ei- 

15 nes hochreinen Eisenpulvers als magnetische Partikel hergestellt wird, und der fur ein Material eingesetzt wird, der in ei- 
nem Motoreisenkern oder Trans-Kern eingesetzt wird, eine relativ hohe magnetische Flussdichte besitzt. Als Beispiel ei- 
nes obigen sei hier ein weichmagnetisches Komplex material angegeben, das von der Firma Hoeganaes (Handel smarke: 
Soft Magnetic Composite CMC) hergestellt wird, und das eine auf Phosphorsaure-Basis extrem diinne Isolierschicht be- 
sitzt, die auf der Oberflache eines hochreinen zerstaubten Eisenpulvers oder eines reduzierten Eisenpulvers ausgebildet 

20 wird, mit einem warmehartbaren Phenolharz oder thennoplastischem Polyamidharz (Nylon), das als ein Bindeharz ver- 
wendet wird. Es ist durch eine hohe magnetisch = Hussdichte, eine hohe magnetische Permeabilitat und einen geringen 
Eisenverlust gekennzeichnet. 

[0003] Obwohl der oben beschriebene pulverhaltige Magnetkem bilUg und vorteilhaft fiir die GroBenreduktion des 
Magnetkems ist, besteht bei ihm aufgrund der niedrigen mechanischen Festigkeit eine Neigung zum Auftreten von Ris- 

25 sen und eines Verlusls, wenn mit ihm Schneidearbeiten und Bohrprozesse durchgefiihrt werden. Seine mechanische Fe- 
stigkeit neigt bei seiner Verwendung in einer Hochtemperaturumgebung ebenfalls dazu betrachdich abzufallen. In die- 
sem Zusammenhang sei angemerkt, dass diese Art von Weichmagnetmaterial allerdings haufig in einer Hochtemperatur- 
umgebung verwendet wird, wenn es fiir Automobile und Industriemaschinen verwendet wird. Daher ist es erforderlich, 
hohe magnetische Eigenschaft beizubehalten und keine Festigkeitsverringerung und Dimensions veranderung in einer 

30 solchen Umgebung auftreten zu las sen. Ebenfalls ist es erforderlich, eine Materialfestigkeit zu besitzen, so dass es 
Schneidearbeit und dergleichen standhalten kann und zugleich cine weitere Reduziemng bei den Kosten zu erzielen. 
Selbstverstandlich ist ebenfalls eine hohe magnetische Permeabilitat gewiinscht, da die verwendete Frequenz relativ 
hoch ist. 

[0004] Angesichts dieser Probleme ist es daher ein vorrangiges Ziel der vorliegenden Erfindung, einen neuartigen pul- 
35 verhaltigen Magnetkem mit herausragenden magnetischen Eigenschaften und ein Herstellungsverfahren dafiir bereitzu- 
stellen. 

[0005] Um das oben genannte Ziel zu erreichen, umfasst ein erfindungsgemaBer pulverhaltiger Magnetkem: Magne- 
tische Partikel, die Eisen umfassen; und ein Bindeharz, das die magnetischen Partikel in den pulverhaltigen Magnetkem 
integriert, wobei derGehalt des Bindeharzes in dem pulverhaltigen Magnetkem im Bereich von 0,15 bis 1 Masscnpro- 
40 zent liegt, und das Bindeharz ein Hauptharz umfasst, das aus der Gmppe ausgewahlt wird, die aus Polypheny lensulfid 
und thennoplastischem Polyimid besteht. 

[0006] Ein erfindungsgemaBes Verfahren zur Herstellung eines pulverhaltigen Magnetkems umfasst: Herstellung einer 
Mischung von Eisen umfassenden magnetischen Partikeln und einem Bindeharz, das ein Hauptharz umfasst, das aus der 
Gruppe ausgewahlt wird, die aus Polyphenylensulfid und thermoplastischen Polyimid besteht, wobei der Gehalt des Bin- 
45 deharzes in der Mischung im Bereich von 0,15 bis 1 Massenprozent liegt; Dmckformen der Mischung, um die magne- 
tischen Partikel in einem Pressling der Mischung zu integrieren; und Unterwerfen des Presslings der Mischung einer 
Warmebehandlung bei einer Temperatur, bei der das Bindeharz schmilzt, wodurch der pulverhaltige Magnetkem heige- 
stellt wird. 

[0007] Die Merkmale und Vorteile des pulverhaltigen Magnetkems und des Herstellungsverfahrens gemaB der vorlie- 
50 gulden Erfindung gegenuber dem genannten Stand der Technik wird besser durch die folgende Beschreibung der bevor- 
zugten Ausfuhmngsformen der vorliegenden Erfindung in Zusammenhang mit der beigefiigten Zeichnung verstanden. 
[0008] Fig. 1 zeigt eine graphische Darstellung zur Veranschaulichung einer Beziehung zwischen eflfektiver magne- 
tischer Permeabilitat und dem Gehalt von PPS Harz in dem pulverhaltigen Magnetkem, der durch Abbinden der Partikel 
eines mit einer Phosphorsaureverbindung beschichteten Eisenpulvers mit einem PPS Harz hergestellt wird. 
55 [0009] Die Erfinder der vorliegenden Erfindung haben eine intensive Suche fiir die Losung der oben genannten Pro- 
bleme bei einem konventionellen pulverhaltigen Magnetkem durchgefuhrt, und sie sind zu dem Schluss gekonunen, dass 
die oben genannten Probleme gelost werden k5nnen, indem die Auswahl und die Menge eines Bindeharzes, eine Art des 
Harzpulvers und eine Mischweise davon kontrolliert wird, was zum Abschluss der vorliegenden Erfindung fiihrte. 
[0010] Jetzt werden Ausfuhrungsformen der vorliegenden Erfindung im Detail beschrieben. Bei der Beschreibung 
60 werden in dieser Reihenfolge zunachst Details des magnetischen Pulvers, des Bindeharzes und des Gehalts davon, das 
Mischen des magnetischen Pulvers und des Bindeharzes, das Druckformen, die Warmebehandlung und die stabilisie- 
rende Warmebehandlung gemaB der vorliegenden Erfindung beschrieben. AnschlieBend werden typische Experimente 
als Beispiele beschrieben, um die Verdienste der Erfindung besser zu veranschaulichen. 

65 1 . Magnetisches Pulver 

[0011] Fiir die magnetischen Partikel konnen zahkeiche Eisenpulver eingesetzt werden, die durch allgemeine Herstel- 
lungsverfahren wie Zerstaubung (Atomization), Reduktionsverfahren und dergleichen erhalten werden. Die Partikel- 
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groBe des Eisenpulvers wird in geeigneter Weise in Abhangigkeit von der erforderlichen magnetischen Flussdichte und 
dem zu verwendenden Frequenzbereich ausgewahlt. Im Allgemeinen wird eine PartikelgroBe im Bereich von 200 pm, 
Oder weniger, der iiblicherweise in der Pulvermetallurgie anwendbar ist, auf geeignete Weise verwendet und eine Parti- 
kelgroBe von 150 yim oder weniger wird bevorzugt, wenn man die Verdi chtbarkeit beriicksichtigt. Dariiber hinaus wer- 
den, wenn die PartikelgroBe des Eisenpulvers gering wird, der Wirbelstromverlust verringert und die Hochfrequenzei- 5 
genschaften verbessert. Angesichts dieses Merkmals ist eine PartikelgroBe von 100 pnx oder weniger bevorzugt. Obwohl 
es nicht besonders erforderlich ist, die Verwendung von kleineren Partikeln einzuschranken, kann ein Pulver mit einer 
Parti kelgroBenvcrteilung, die einen groBen Anteil kleiner Partikel enthalt, eine Beeintrachtigung der Verdichtbarkeit des 
Pulvers und der FlieBfahigkeit des Pulvers verursachen und keinen pulverformigen magnetischen Kem mit hoher Dichte 
liefem. DemgemaB ist es bevorzugt, ein Pulver einzusetzen, in dem die PartikelgroBe 10 ^m oder mehr betragt. lO 
[0012] Das Eisenpulver, das eine Schicht aus einer Phosphorsaureverbindung auf seiner Oberflache tragt, besitzt da- 
hingehend einen Vorteil, dass die Schicht als ein Isolator wirkt, um die Erzeugung von Wirbelstrom zwischen den Ei- 
senpartikeln zu unterdriicken und, aufgrund der Anwesenheit von Bindeharz, kann der Effekt, die Erzeugung von Wir- 
belstrom zu unterdriicken, weiter zunehmen, und sich die Hochfrequenzeigenschaften weiter verbessem. Als die zur 
Herstellung einer Schicht verwendete Phosphorsaureverbindung sind Eisenphosphat, Manganphosphat, Zinkphosphat, 15 
Calciumphosphat und dergleichen geeignet» Femer ist es problemlos moglich, kommerziell erhaltliche Eisenpulver, die 
eine Schicht aus einer Phosphorsaureverbindung auf ihrer Oberflache tragen, zu verwenden. Als Beispiele seien Eisen- 
pulver, die von der Firma Hoeganaes hergestellt werden (Handelsname: Permite, Somaloy) und dergleichen genannt. 

2, Bindeharz 20 

[0013] Als Bindeharz ist Polyphenylensulfid (nachfolgend hier als PPS bezeichnet), das eine ausgezeichnete Warme- 
bestandigkeit besitzt, geeignet und thermoplastisches Polyimid (nachfolgend als thermoplastisches PI bezeichnet) zeigt 
ebenfalls gute Eigenschaften und ist daher auch geeignet. Bei Verwendung eines pulverhaltigen Magnetkems uber einen 
langen Zeitraum in einer Umgebung, in der die Temperatur 180°C iibersteigt, ist zu befurchten, dass sich die Form und 25 
die Abmessungen des pulverhaltigen Magnetkems mit der Zeit verandern konnen, und dass eine \ferringerung in der ap- 
parenten Isolierfahigkeit auftreten kann. Fur die erstgenannte wird angenommen, dass sie durch die verbleibende Span- 
nung verursacht wird, die auf komplizierte Weise wahrend des Druckformens erzeugt wird, und fiir die letztgenannte 
wird angenommen, dass sie moglicherweise durch die Verringerung der Dicke des Isolierharzes zwischen den magne- 
tischen Partikeln aufgrund erhohter Temperatur verursacht wird. AUerdings ist es moglich, diese Probleme zu losen und 30 
die Eigenschaften des pulverhaltigen Magnetkems zu verbessem, wenn das obengenannte Harz, namlich PPS oder ther- 
moplastisches PI mit einem anderen Harz vemiischt wird, dessen Glasiibergangstemperatur hoher ist als die des zuvor 
genannten Harzes, um so die Harzmischung als Bindeharz zu verwenden. Es wird angenommen, dass der Mechanismus 
fur diese Verbesserung darin liegt, dass sich die Harzphase zwischen magnetischen Pulverpartikeln (Eisenpartikeln) in 
einem Kompositzustand befindet, dass mehrere Harze mit unterschiedlicher thermischer Charakteristik enthalten sind 35 
und es dieser Zustand dem Magnetkern nicht einfach macht, Deformationen und Versetzungen wahrend des Einsatzes zu 
verursachen. Der Gehalt des zusatzlichen Harzes, dessen Glasiibergangstemperatur hoher ist, ist auf einen Bereich vor- 
zugsweise beschrankt, der die Menge des Hauptharzes, dass heiBt des PPS oder des thermoplastischen PI, nicht iiber- 
steigt. Das Mischen von PPS mit thermoplastischem PI zur Verwendung fur das Bindeharz entspricht ebenfalls dieser 
technischen Idee. 40 
[0014] In Ubereinstimmung mit der obigen Ausgestaltung wird der pulverhaltige Magnetkern der vorliegenden Erfin- 
dung hergestellt, indem die Partikel eines Eisenpulvers oder eines Eisenpulvers, das auf seiner Oberflache eine Schicht 
mit einer Phosphorsaureverbindung tragt, mit einem Bindeharz abgebunden werden, und er ist dadurch gekennzeichnet, 
dass das oben genannte Bindeharz unter den foigenden Gesichtspunkten des Harzes ausgewahlt werden kann, und der 
Harzgehalt 0,15 bis 1 Massenprozent, bezogen auf die Gesamtmasse des pulverhaltigen Magnetkems betragt. 45 

(1) PPS Oder thermoplastisches PI. 

(2) Eine Mischung von PPS und thermoplastischem PI. 

(3) Eine Mischung von PPS und einem Harz, dessen Glasubeigangstemperatur hoher ist als diejenige von PPS oder 
alternativ dazu, eine Mischung aus thermoplastischem PI und einem Harz, dessen Glasubetgangstemperatur hoher 50 
ist als diejenige von thermoplastischem PI. 

(4) Eine Mischung PPS und thermoplastischem PI und einem Harz, dessen GlasUbetgangstemperatur zumindest 
hoher ist als diejenige von PPS. 

[0015] Bei der oben genannten Ausgestaltung kann das zusatzliche Harz, dessen Glasiibeigangstemperatur hoher ist 55 
als diejenige des Hauptharzes wie folgt spezifiziert werden. Als das Harz, dessen Glasiibeigangstemperatur hoher ist als 
diejenige von thermoplastischem PI, ist namlich ein beliebiges nicht thermoplastisches Polyimidharzes, ein Polyamidi- 
midharz und Polyaminobismaleinimidharz einsetzbar. Als das Harz, dessen Glasiibergangstemperatur hoher ist als die- 
jenige von PPS, kann ein beliebiges Harz ausgewahlt aus Polyphenylenoxid, Polysulfon, Polyethersulfon, Polyarylat, 
Polyetherimid sowie Harze eingesetzt werden, die oben als diejenigen angegeben sind, deren Glasiibeigangstemperatur 60 
hoher liegt als die des oben genannten thermoplastischen Polyimid. Bei der oben genannten Ausgestaltung kann der Ge- 
halt des Harzes, des Glasiibergangstemperatur hoher ist als diejenige von PPS oder thermoplastischem Polyimid, die 
Halfte oder weniger der gesamten Harzmenge betragen (entsprechend 0,15 bis 1 Massenprozent des magnetischen Ker- 
nes). 

[0016] Die reprasentativen Werte der Glasiibergangstemperatur (differentielle Kalorie durch differentielle Scanning- 65 
Kalometrie (DSC)) der oben genannten Harze sind in Tabelle 1 gezeigt. 
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IkbeUel 



Harzart 


Glasiibergangstemperatur ( in 
^C) 


PPS 


90 


Thermoplastisches PI 


250 


Po lyami dimi d 


280 


Polyaminobismaleinimid 


270 


Nicht- thermoplastisches 


260 


Polyimid 






Polyethersulf on 


225 


Polyetherimid 


217 


Polypheny lenoxid 


210 


Polyarylat 


193 


Polysulfon 


190 



30 



3. Gehalt des Bindeharzes 

[0017] Der Gehalt des Bindeharzes (ein einfaches Harz oder eine Harzmischung) liegt geeigneterweise im Bereich von 
35 0,15 bis 1 Massenprozent, basierend auf der Gesamtmenge des magnetischen Pulvers und des Bindeharzes. Wenn er ge- 
ringer als 0,15 Massenprozent ist, ist der Effekt des Abbindens und IsoUerens der Partikel des magnetischen Pulvers ge- 
ring und die Festigkeit des pulverhaltigen Magnetkems ist ungeniigend, was zu einem Magnetkern fiihrt, bei dem die Iso- 
lierung zwischen dem magnetischen Pulverpartikeln schlecht ist. Im Gegensatz dazu, ist, falls der Gehalt des Bindehar- 
zes oberhalb ein Massenprozent liegt, der Anteil der magnetischen Partikel, die den magnetischen Kern besetzen, niedrig 
40 und die Dichte der magnetischen Partikel ist gering, obwohl die Festigkeit und die Isolicreigenschaften des pulverhalti- 
gen Magnetkems hoch sind. Demzufolge ist es schwierig, hohe magnetische Russdichte und magnetische Permeabilitat 
bercitzustellen. 

[0018] In Zusammenhang mit der magnetischen Permeabilitat des Magnetkems sei angemerkt, dass die Permeabilitat 
fiir niedrige Frequenz im Bereich von ungefahr 50 Hz abnimmt, wenn der Gehalt an Harz zunimmt. Im Gegensatz dazu 

45 zeigt die magnetische Permeabilitat fur Hochfrequenz im Bereich von ungefahr 5 kHz bei einem Harzgehalt von 0 einen 
Wert, der deutlich niedriger ist als derjenige ftir Niedrigfrequenz, und er erhoht sich entsprechend, wenn der Harzgehalt 
zunimmt, und zeigt den Maximalwert bei einem Harzgehalt von ungefahr 0,3 Massenprozent, was annahemd derselbe ist 
wie derjenige fiir Niedrigfrequenz. Falls der Harzgehalt weiter von 0,3 Massenprozent ansteigt, nimmt entsprechend die 
magnetische Permeabilitat fiir Hochfrequenz allmahlich in derselben Art ab, wie diejenige fur Niedrigfrequenz und wild 

50 im Bereich des Harzgehaltes, der oberhalb 1 Massenprozent liegt geringer als diejenige bei einem Harzgehalt von null. 
Auch vom Standpunkt deroben beschriebenen Beziehung zwischen dem Harzgehalt und der magnetischen Permeabilitat 
gesehen, kann der optimale Gehalt des Bindeharzes im Bereich von 0,15 bis 1 Massenprozent bestimmt werden, und ein 
Harzgehalt von ungefahr 0,3 Massenprozent ist ganz besonders bevorzugt. Die Dichte des Bindeharzes (oder der Harz- 
mischung) betragt wiinschenswerter Weise 7,35 g/cm^ oder mehr. 

55 

4. Mischen des magnetischen Pulvers und des Bindeharzes 

[0019] Das Bindeharz isoliert die magnetischen pulverformigen Partikel, um die Erzeugung von Wirbelstromen zu un- 
terdrucken. Im Falle der Verwendung eines Eisenpulvers, das auf seiner Oberilache eine Schicht einer Phosphorsaure- 
60 verbindung tragt, besteht die Moglichkeit, dass die Isolierung mit der Phosphorsaureverbindung durch Abblattem und 
Abfallen wahrend des Druckformens des Pulvers aufgebrochen werden kann. Allerdings kann die Isolierung trotzdem 
durch die Gegenwart des Bindeharzes gehalten werden, damit sie weiter auf die Unterdruckung der Erzeugung von Wir- 
belstromen einwirkt. 

[0020] Das Bindeharz kann fiir das Mischen in Pulverform eingesetzt werden. In diesem Fall, falls die PartikelgroBen- 
65 verteilung des Bindeharzes aquivalent oder feiner ist als die des magnetischen Pulvers, kann das Mischen gut durchge- 
fuhrt werden, um einen geeignet vermischten Zustand zu liefern und die Beeintrachtigung der magnetischen Higenschaf- 
ten durch Warme nimmt ebenfalls ab. Zur Verbesserung der IsoUereigenschaften zwischen den magnetischen Partikeln 
betragt die PartikelgroBe des Bindeharzes vorzugsweise 60 pm oder weniger. Es ist ebenfalls vorzuziehen, eine Misch- 
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_ weise dergestalt zu verwenden, dass ein organisches Losungsmittel mit einer starken Polaritai wie N-Methyl-2-Pyrroli- 
don und dergleichen mit dem Bindeharz vermischt wird, um ein Material mit niedriger Viskositat zu erzeugen und dies 
wird auf dem Eisenpulver bereitgestellt, um magnetische Partikel, die mit einer notwendigen Menge an Bindemittel be- 
schichtet sind, zu erzeugen, indem eine Beschichtungsvorrichtung in der Art eines FlieBbett oder eines Ruhrmischers 
verwendet und anschlieBend die Mischung getrocknet wird. 5 
[0021] Altemativ dazu ist es ebenfalls moglich, das Eisenpulver zu beschichten, indem das Bindeharz verwendet wird, 
das ein organisches Losungsmittel enthalt, und dann zu trocknen, um ein mit Harz beschichtetes Eisenpulver bereitzu- 
stellen, derart, dass der Gehalt an Bindeharz kleiner ist als der oben gcnannte Gehalt in der obigen Beschreibung, und fer- 
ner dieses mit Harz bcschichteten Eisenpulvers mit einem anderen Tcil des Bindeharzpulvers zu mischen, um den Gehalt 
an Bindeharz auf den oben genannten Bereich einzustellen. Die Harzschicht, die unter Verwendung des ein organisches lo 
Losungsmittel enthaltenden Bindeharzes bereitgestellt wird, verleiht eine bessere Isolierfahigkeit. Wenn die Dicke der 
Harzschicht ungefahr 20 nm oder weniger betragt, nimmt die Erzeugung von "Wirbelstromen ab, und eine Harzschichl 
mit einer Schichtdicke von 20 nm wird erhalten durch Mischen der Harzlosung derart, dass der Gehalt an Bindeharz un- 
gefahr 0,15 Massenprozent betragt. Falls die Dicke der Harzschicht 200 nm ubersteigt, wird allerdings die Verdichtbar- 
keit des Pulvers verse hlechtert, was zu der Erzeugung eines pulverhaltigen Magnetkems mit ungeniigenden magne- 15 
tischen Eigenschaften fiihrt. Die oben beschriebene Ausgestaltung, bei der das mit dem Bindeharz beschichtete magne- 
tische Pulver femer mit einem zusatzlichen Bindeharzpulver vermischt wird, erzielt einen Schutz der Harzbeschichtung, 
um die magnetischen Eigenschaften noch zu verbessern. 

5. Druckformen 20 

[0022] Das harzbeschichtete oder mit Harz vermischte magnetische Pulver wird unter Verwendung einer Form unter 
Druck geformt. Beim Druckvorgang ist es wiinschenswert, zuvor auf der Oberflache der Form ein Presswerkzeug- 
Schmiermittel (Entformungsmittel) wie Zinkstearat, Ethylenbis stearin amid und dergleichen aufzutragen, das iiblicher- 
weise bei der Pulvermetallurgie durch elektrostatische Anwendung oder dergleichen verwendet wird zur Verbesserung 25 
der Verdichtbarkeit und Reibungsverminderung beim Herauslosen des Presshngs, Dariiber hinaus werden zur Formge- 
bung eines Pres slings mit hoher Dichte die folgenden Aspekte beim Formen veranschaulicht. In einem ersten Aspekt 
wird die Formgebung unter Erwarmen auf eine Temperatur durchgefuhrt, bei der kein Schmelzen des Bindeharzes statt- 
findet. In einem zweiten Aspekt wird ein mit Harz beschichtetes oder mit Harz vermischtes Eisenpulver einem primare 
Druckformen ohne Erwarmen unterworfen und anschlieBend einem sekundaren Druckformen unter Erwarmung auf eine 30 
Temperatur, bei der kein Schmelzen des Bindeharzes stattfindet. In einem dritten Aspekt wird das Druckformen durch- 
gefuhrt unter Erwannen auf eine Temperatur in einem Bereich beginnend mit der Temperatur, bei der ein Erweichen des 
Bindeharzes beginnt, bis zu der Temperatur, bei der das Schmelzen des Bindeharzes beginnt. Dariiber hinaus wird der ge- 
formte PressUng nach dem Druckformen einer Warmebehandlung als einer Nachbehandlung unterworfen. Die Nachbe- 
handlung kann nach dem Abkiihlen des geformten Presslings auf Normal temperatur oder im Anschluss an das Druckfor- 35 
men durchgefuhrt werden. Die Ausfiihrungsform, bei der geformte Pressling direkt zu der Warmebehandlung iiberfuhrt 
werden, wahrend der geformte Pressling immer noch helB ist, ist vemunftig, da die Warmeeneigie aufgespart werden 
kann und die Abkiihlzeit wegfallt. 

6. Warmebehandlung 40 

[0023] Die Warmebehandlung ist ein Prozess, der fiir das Schmelzen und weitere Kristallisieren des Bindeharzes 
durchgefuhrt wird, um die Harzeigenschaften des Bindeharzes zu stabilisieren. Erwarmungstemperatur und Erwar- 
mungsdauer werden in Abhangigkeit von der Art des Harzes ausgewahlt. Im Detail liegt die Erwarmungstemperatur im 
Bereich beginnend mit der Schmelztemperatur des Harzes bis zur maximalen Temperatur, bei der keine thermische Be- 45 
eintrachtigung auftritt. Speziell betragt der Tcmperaturbereich 250** bis 400**C im Falle der Verwendung von PPS und 
300** bis 450'*C im Falle von thermoplastischen PI. Die Erwarmungszeit betragt ubiicher Weise ungefahr 0,5 bis 
1 Stunde. 

[0024] Es ist moglich, die Warmebehandlung in Luft durchzufiihren. Allerdings ist moglich, dass die Gegenwart von 
Sauerstoff in der Umgebungsatmosphare die Festigkeit des Harzes verringem kann und die mechanischen Eigenschaften 50 
eines Harzes emiedrigen kann. Der Grund dafur ist, dass Sauerstoff eine Polymerisationsreaktion des Harzes entwickeln 
kann, die dazu neigt, ein gasformiges Kondensat zu bilden, und ebenfalls Blasen davon auszubilden, die im Harz verblei- 
ben. Daher ist es bevorzugt, dass vor dem Erwarmen in der Luft der geformte Pressling in einer Inertgas-Atmosphare wie 
StickstofTgas und dergleichen erwarmt wird. Falls der geformte Pressling in einer Atmosphare von verminderten Druck 
erwarmt wird, kann die Sauerstoffmenge in der Atmosphare emiedrigt werden und. selbst wenn ein gasformiges Kon- 55 
densat erzeugt wird, ist es moglich, dass es aus dem Harz freigesetzt wird. Die Atmospharen unterschiedlicher Art kann 
fur den Einsatz auf geeignete Weise miteinander vereinigt werden. Falls beim Abkiihlprozess nach der Warmebehand- 
lung der Pressling allmahlich im Bereich von 320** bis 150°C uber einem langen Zeitraum abgekUhlt wird, stellt dies 
gleichzeitig die stabilisierende Warmebehandlung bereit, die nachfolgend beschrieben wird. 

60 

7. Stabilisierende Warmebehandlung 

[0025] Die stabilisierende Warmebehandlung dient der Stabilisierung der Eigenschaften des Bindeharzes, um so es 
dem pulverhaltigen Magnetkem schwierig zu gestalten, sich bei Verwendung bei hohen Temperaturen zu verandem. 
Diese Warmebehandlung umfasst die Regulierung der Temperatur, damit diese in einem Bereich von ungefahr 150° bis 65 
320°C fiir eine zuvor bestimmte Zeitdauer, insbesondere 1 bis 2 Stunden, gehalten wird. Demzufolge ist es moglich, die 
stabilisierende Warmebehandlung wahrend des AbkUhlprozesses nach der vorangehenden Warmebehandlung wie oben 
beschrieben durchzufuhren, indem die Abkuhlrate des geformten Presslings so reguliert wird, dass sie 1 bis 2 Stunden fur 
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den Temperaturbereich von ungefahr 320° bis ISO^'C benotigt. Es ist ebenfalls moglich, die stabilisierende Warmebe- 
handlung durchzufuhren, indem der Pressling nach dem Abkiihlen des geformten Pressling emeut der oben genannten 
Warmebehandlung unterzogen wird. 

[0026J GemaB der obigen Beschreibung werden einige Ausfuhrungsformen des Verfahren zur Herstellung des pulver- 
5 haltigen Magnetkem, die Ausgestaltungscharakteristiken wie unten beschrieben werden, als Beispiele veranschaulicht. 

(1) Kin Pulver des Bindeharzes, wie oben erwahnt, wird in einem Verhaltnis von 0,15 bis 1 Massenprozent mit ei- 
nem Hisenpulver oder einem Eisenpulver, das cine Schicht einer Phosphorsaureverbindung auf seiner Obcrflache 
tragt, vermischt, und die vermischten Pulver werden druckgeformt und einer Warmebehandlung unterworfen. 

10 (2) Eine Losung, die durch Auflosen des oben genannten Bindeharzes in einem organischen Losungsmittel herge- 

stellt wurde, wird mit einem Eisenpulver oder einem Eisenpulver, das eine Schicht einer Phosphorsaureverbindung 
auf seiner Oberflache tragi, vermischt, und anschlieBend getrocknet, um ein mit Harz beschichtetes magnetisches 
Pulver zu ergeben, bei dem der Gehalt des Bindeharzes 0,15 bis 1 Massenprozent betragt. Dieses harzbeschichtete 
magnetische Pulver wird druckgeformt und einer Warmebehandlung unterworfen. 

15 (3) Als erster Schritt des Herstellungsverfahrens wird eine Losung, die durch Auflosen eines Teils des Bindeharzes 

in einem organischen Losungsmittel hergestellt wurde, mit dem Eisenpulver vermischt und anschlieBend getrock- 
net, um ein harzbeschichtetes Eisenpulver zu ergeben, dass das oben genannte Harz in einem Gehalt von 0,3 Mas- 
senprozent oder weniger aufweist. Als zweiter Schritt wird ein anderer Teil des Bindeharzpulvers, wie oben be- 
schrieben, zu dem harzbeschichteten Eisenpulver hinzugegeben, um eine Pulvermischung dei^gestalt zu erzeugen, 

20 dass die Gesamtmenge der obigen Harzanteile 0,15 bis 1 Massenprozent betragt, und diese Pulvermischung wird 

druckgeformt und der Warmebehandlung unterworfen. 

(4) Bei jedem der oben genannten Herstellungsverfahren wird speziell ein Bindeharzpulver mit einer PartikelgroBe 
von 1 bis 150 |im verwendet. Dariiber hinaus kann das Druckformen der Pulvermischung oder des harzbeschichte- 
ten Pulver bei normaler Temperatur oder unter Erwarmqng auf eine Temperatur, bei der das Bindeharz nicht ge- 

25 schmolzen ist, durchgefuhrt werden. 

[0027] Die Bedingungen der oben genannten Warmebehandlung und deigleichen in den obigen Verfahren werden im 

Detail erlautert. 

[0028] Als Aspekte des Druckformens gibt es drei Aspekte. Der erste Aspekt ist es, auf eine Temperatur zu erwarmen, 
30 bei der das Harz nicht schmilzt, wahrend das Druckformen durchgefuhrt wird. Der zweite Aspekt ist es, das Druckfor- 
men des Pulver ohne Erwarmung durchzufuhren und anschlieBend den geformten Pulverpressling auf eine Temperatur 
zu erwannen, bei der das Harz nicht schmilzt. Der dritte Aspekt ist es, auf eine Temperatur zu erwarmen, bei der ein Harz 
geschmolzen wird. Jede dieser Moglichkeiten ist erlaubt. Die Warmebehandlung des durch Druck geformten Presslings 
kann in Luft oder einem Inertgas oder unter verringertem Gasdruck durchgefuhrt werden, und es gibt ebenfalls den 
35 Aspekt, bei dem das Erwarmen bei einer Temperatur durchgefuhrt wird, bei der eines der verwendeten Harz geschmol- 
zen ist. Beispielsweise ist es moglich, die Erwarmung bei einer Temperatur von 250'' bis 400X' im Falle der Verwendung 
von PPS durchzufuhren und bei einer Temperatur von 300*" bis 450°C im Falle der Verwendung der thermoplastischen 
PI. In Fall der Durchfuhrung einer Warmebehandlung des Pulverpresslings nach der Druckformgebung unter Erwar- 
mung, wird der Pulverpressling, der durch unter Warmebedingungen durchgefuhrte Druckformen crhalten wurde, frei- 
40 geben und wird einer Warmebehandlung bei einer Temperatur unterworfen, bei der zumindest ein Bindeharz in der Luft- 
oder einer Inertgas- Atmosphare oder unter vermindertem Druck geschmolzen wird. Es ist bevorzugt, dass der pulverhal- 
tige Magnetkem, der durch Warmebehandlung eingeschmolzenen Pulverpressling erzeugt wird, femer einer Warmebe- 
handlung bei Temperaturcn von 150** bis 320°C zur Stabilisierung unterworfen wird. 

45 Beispiele 

[0029] Nachfolgend wird unter Bezugnahme auf die Beispiele und Veigleichsbeispiele, die Ausgestaltung und die Ver- 
dienste der vorliegenden Erfindung beschrieben. 

50 Herstellung 

[0030] Die folgenden acht Arten von P*ulvem (1) bis (8) wurden prapariert. 

(1) Zerstaubtes Eisenpulver (Produktnummer: ABC 100.30, hergestellt von der Firma Hoeganaes) mit einer Parti- 
55 kelgroBe von 150 oder weniger (nachfolgend hier als reines Eisenpulver bezeichnet). 

(2) mit Phosphorsaure beschichtetes zerstaubtes Eisenpulver (Produktaummen Somaloy 500, heigestellt von der 
Firma Hoeganaes, nachfolgend hier als mit Schicht ausgebildetes Eisenpulver bezeichnet) mit einer PartikelgroBe 
von 212 pm oder weniger. 

(3) mit Phosphorsaure beschichtetes zerstaubtes, thermoplastisches Polyamidharz enthaltendes Eisenpulver, das 
60 hergestellt wurde, indem 0,6 Massenprozent eines thermoplastischen Polyamids (nachfolgend hier als Polyamid be- 
zeichnet) mit dem Rest phosphorsaurebeschichteten zerstaubten Eisenpulver (kommerziell erhaltliches Pulver, So- 
maloy 500, hergestellt von der Firma Hoeganaes) vermischt wird. (Referenz: "Advances in Insulated Powder Tech- 
nology", von P. Jansson & M. Persson, Hoeganaes AB, prasentiert in Grenoble, Frankreich, September 1997, Soft 
Magnetic Materials 13). 

65 (4) PPS Pulver (hergestellt von Dainippon Ink & Chemicals, Inc.; nachfolgend hier als PPS bezeichnet) mit einer 

PartikelgroBe von 150 pm oder weniger (-150 pm, minus Siebweite von 150 pm) oder 60 pm oder weniger 
(-60 pm, minus Siebweite von 60 pm). 

(5) Thermoplastische Polyimidpulver (hergestellt von Mitsui Chemicals, Inc.; nachfolgend hier als thermoplasti- 
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sche PI bezeichnet) mil einer PartikelgroBe von 150 pm oder weniger (-150 pm) oder 60 pm oder weniger 

(-60 Mm). 

(6) Warmehartbares Polyamidpulver (hergestellt von Rolannu, nachfolgend hier als thermoplastisches PI bezeich- 
net) mit einer PartikelgroBe von 150 pm oder weniger (-150 pm). 

(7) Warmehartbares Phenolharzpulver (hergestellt von Dainippon Ink & Chemicals, Inc.; nachfolgend als Phenol 5 
bezeichnet) mit einer PartikelgroBe von 150 pm oder weniger (-150 pm). 

(8) Zinkstearatpulver: ein allgemein fur die Formgebung eingesetztes Presswerkzeug-Schmiermittel. 

Beispiel 1 

10 

Gehalt an Harz und elfektive magnetische Permeabilitat des pulverfaaltigen Magnetkems 

[0031] Das oben genannte mit Schicht ausgebildete Eisenpulver wurde mit PPS (-150 pm) in der Weise gemischt, dass 
der Gehalt des Harzes auf die Gesamtmenge 0, 0,15; 0,3; 0,45; 0,60; 0,75; 1,0 bzw. 1,2 Massenprozent betrug und die 
Pulvermischung wucde druckgeformt zu einer Ringform (<^\0 x <t)23 x 5 mm) unter einem Formgebungsdruck von 15 
1470 MPa unter Verwendung einer mit einem Zinkstearatpulver beschichteten Form. Der geformte Pressling wurde auf 
320°C in Luft fiir 1 Stunde erwarmt und anschlieBende auf 240°C abgekiihlt und bei dieser Temperatur fur 1 Stunde er- 
warmt. Der Pressling wurde weiter auf Raumtemperatur abgekiihlt, um einen pulverhaltigen Magnetkem zu erhalten. 
Entsprechend wurde das Produkt im Falle der Verwendung eines Pulvers, das kein PPS enthielt, aus einem reincn Pul- 
verkorper gebildet. 20 
[0032] Die effektive magnetische PermeabiHtat wurde mit einem B-H Analysator gemessen. Die Frequenz betrug 
50 Hz Oder 500 Hz, und die angelegt magnetische Flussdichte betrug IT (Tesla). 

[0033] Die Ergebnisse der Messung der effektive magnetischen Permeabilitat sind in den Graphen von Fig. 1 gezeigt. 
In dem Graphen nimmt die effektive magnetische Permeabilitat fiir 50 Hz annahemd linear ab, entsprechend mit der Zu- 
nahme des Harzgehaltes. Auf der anderen Seite ist die effektive magnetische Permeabilitat fur 500 Hz an dem Punkt 25 
niedrig, bei dem kein PPS enthalten ist, und zeigt den Maximalwert, wenn der PPS Gehalt um 0,3 Massenprozent herum 
liegt. Sie nimmt anschlieBend allmahlich ab, entsprechend mit der Zunahme des PPS Gehaltes im Bereich von 0,3 Mas- 
senprozent oder mehr, und erreicht annahernd denselben Wert, wenn der PPS 1 Massenprozent betragt, wie derjenige an 
dem Punkt, bei dem kein PPS enthalten ist. 

[0034] Dieses Beispiel zeigt den Fall, bei dem PPS als Bindeharz verwendet wird. Allerdings manifestiert sich dieselbe 30 
Tendenz ebenfalls fiir den Fall der Verwendung der anderen Harzpulver. 

[0035] Aus den oben bekannten Ergebnissen ist entnehmbar, dass die durchschnittliche Veranderungsrate der effektive 
magnetischen Permeabilitat groB ist im Bereich niedriger Harzgehalte und der Minimalwert der bevorzugten Ilarzge- 
halte kann zu ungefahr 0,15 Massenprozente, bezogen auf die Gesamtmasse des Bindeharzes und des magnetischen Pul- 
vers bestimmt werden. Dariiber hinaus wird im Bereich hoher Harzgehalte, da die effektive magnetische PermeabiHtat 35 - 
durch die Zunahme des Massengehaltes abfallt, der Harzgehalt vorzugs weise auf 1,0 Massenprozent oder weniger ein- 
gestellt, so dass die effektive magnetische Permeabilitat nicht niedriger wird als die eines pulverhaltigen Magnetkems, 
der kein Harz enthalt. 

Beispiel 2 40 

Art des Harzes und Warmebestandigkeit im Pulvermagnetkem mit reinem Eisenpulver 

[0036] GemaB der Vorschrift des in Tabelle 2 gezeigten Bindeharz warden das Bindeharzpulver zu dem oben beschrie- 
benen reinen Eisenpulver hinzugegeben und mittels eines V-formigen Mischers vermischt. Die Partikelgr56e des ver- 45 
wendeten PPS und thermoplastischen PI betrug 150 pm oder weniger. Die Mischverhaitnisse in den Fallen der Verwen- 
dung von Kombinationen der verschiedenen Harzpulver sind in Tabelle 2 gezeigt. 
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melle 2 



Proben- 



Art und Gehalt des Harzpulvers 
(Massenprozent auf Gesamtmenge) 



niimmer 



PPS 



thermoplastisches 



warme- 



Phenol 



PI 



hartbares PI 




mit einer Vollzylinderform ((t>23 x 5 mm) auszubilden und einen weiteren Pressling mit einer Hohlzylinderform ((|)10 x 
<t)23 X 10 mm). Vor der Formgebung wurde Zinkstearat elektrostatisch auf die Innenwand der Form aufgebracht und die 
Pulvermischung wurde zum Verdichten in die Form gefiillt. AnschlieBend wurde der Pressling einer Warmebehandlung 
unterworfen, die durchgefiihrt wurde, indem auf 320°C im Falle des PPS enthaltenden Bindeharzes oder des thermopla- 
stischen PI erwarmt wurde, oder indem auf 150°C in dem Fall des Phenol enthaltenen Bindeharzes erwarmt wurde, fur 
1 Stunde in einer Stickstoffgasatmosphare. Danach wurde lediglich in den Fallen des PPS enthaltenden Bindeharzes oder 
des thermoplastischen PI der Pressling einer stabilisierenden Warmebehandlung unterworfen, die durchgefuhrt wurde, 
indem die Ileiztemperatur auf 240°C in Luft fiir 1 Stunde eingestellt wurde. 

[0038] Jede Probe in der Form eines Vollzylinders ((t)23 x 5 mm) wurde in eine prismatische Form mit 5 x 23 X 5 mm 
geschnitten und einer Untersuchung auf Isoherfahigkeit unterworfen. Fur die Untersuchung der IsoUerfahigkeit wurde 
der apparente spezifische Mderstand der Probe gemaB dem Vieranschluss-Sondenverfahren gemessen (ein Gleichstiom 
wild zwischen beiden Enden einer Probe flieBen gelassen und der elektrische TOderstand wird gemessen mittels Kontak- 
tieren von zweizwischen ihnen liegenden Anschliissen) vor und nach dem Erwarmen der Probe fur 100 Stunden in einer 
thermostatischcn Kammer mit 200°C, und das Reduktionsverhaltnis des Wertes, der nach Erwarmen gemessen wurde, zu 
dem vor dem Erwarmen wurde fiir die Untersuchung der Isoherfahigkeit berechnet. Dariiber hinaus wurde jede Probe 
mit Hohlzylinderform ((^\0 x (^23 x 10 mm) einer Messung der radialen Druckfestigkeitskonstante bei Raumtemperatur 
und 200°C unterworfen. Die radiale Druckfestigkeitskonstante war die Maximallast, die die zylindrische Probe vor dem 
Bersten aufnehmen kann, wenn ein Zylinder bei einer Kompressionsrate von 0,5 mni/min komprimiert wird. Tabelle 3 
zeigt die Ergebnisse der Messungen des apparenten spezifischen Wderstands und der radialen Druckfestigkeitskonstante 
bei Raumtemperatur und 200®C. 
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TkbeUe 3 

apparent er spezif ischer 
Widerstand in (in£2 x cm) 



nach dem 
Erwarmen 



Reduktions- 
verhSltnis (%) 



radiale Druck- 
f estigkeitskon- 
stante (in MPa) 
Raum- 200^C Redukt- 



temp . 



lonsver- 
haltnis 



10 



Al 


2,0 


1,1 


45 


185 


150 


19 


A2 


5,0 


3,5 


30 


110 


80 


27 


A3 


7,0 


5,7 


19 


75 


50 


33 


A4 


5,0 


3,5 


30 


110 


90 


18 


A5 


5,0 


4,3 


14 


110 


80 


27 


A6 


5,0 


4,5 


10 


110 


85 


23 


A7 


7,0 


1,2 


83 


90 


30 


67 



Auswertung 

[00391 Der apparente spezifische Widerstand nimmt linear als Funktion mit der Zunahme im Harzgehalt zu. Obwohl 30 
die Werte des apparenten spezifischen Widerstands unterschiedlich zwischen den Proben sind, in denen der Harzgehalt 
0,15 Massenprozent und 1 Massenprozent betragt, kann jede von die in der Praxis angewandl werden, beriicksichtigt 
man Anwendung des Pulvermagnetkerns. Hinsichtlich des apparenten spezifischen Widerstandes vor und nach dem Er- 
warmen in Abhangigkeit von der Art des Harzes sind die Veranderungsgrade vor und nach dem Erwarmen ungefahr die- 
selben im Falle der Pulvermagnetkeme, die PPS enthalten (Probe Al bis Probe A3), selbst wenn die Harzgehalte unter- 35 
schiedlich sind, und das Reduktionsverhaltnis (Veranderungsverhaltnis) wird klein, wenn der Harzgehalt groB ist. Das- 
selbe Phanomen wird ebenfalls im Falle eines Pulvermagnetkerns beobachtet, der thermoplastisches PI enthalt (Probe 
A4). Wenn PPS warmehartbares PI enthalt (Probe A5), und wenn thermoplastisches PI warmehartbares PI enthalt (Probe 
A 6) ist die GroBe der Veranderung des apparenten spezifischen Widerstandes kleiner als der von PPS, Im Vergleich dazu 
hat der Phenol enthaltende Pulvermagnetkem (Probe A7) einen apparenten spezifischen Widerstand vor dem Erwarmen, 40 
der hoher ist als derjenige des Pulvermagnetkerns, der PPS und detgleichen enthalt, allerdings zeigt er einen weitaus gro- 
Beren Anderungsgrad nach dem Erwarmen und ei^gibt einen extrem niedrigen apparenten spezifischen Wderstand nach 
dem Erwarmen. 

[0040] Die radiale Druckfestigkeitskonstante wird kleiner bei steigendem Harzgehalt. Der Unterschied in der radialen 
Druckfestigkeitskonstante zwischen Raumtemperatur und 200X ist ungefahr derselbe in beiden Fallen von PPS enthal- 45 
tenden (Proben Al bis A3) und thermoplastisches PI (Probe A4) enthaltende Proben. Allerdings besitzt der Phenol 
(Probe A7) enthaltende Pulvermagnetkem eine niedrige Festigkeit bei Raumtemperatur und besitzt ebenfalls eine nied- 
rige Festigkeit bei 200''C. 



Beispiel 3 50 

Art des Harzes und die Wannebestandigkeit von pulverhaltigen Magnetkemen. die Eisenpulver mit einer Schicht auf- 

weisen 



[0041] GemaB der Vorschrift des in Tabelle 4 gezeigten Bindeharzes wird das Bindeharzpulver zu dem oben beschrie- 55 
benen mit einer Schicht ausgebildetem Eisenpulver hinzugefugt, um eine Pulvermischung zu erhalten. Vorliegend wird 
als Polyamid von Probe B16, die Probe B 16 ist dn kommerziell erhaltliches Pulver, das hergestellt wird durch Mischen 
eines Polyamids in einer Menge von 0,6 Massenprozent mit dem oben beschriebenen Phosphorsaure beschichteten zer- 
staubten Eisenpulver (Somaloy 500). Probe B13 ist eine Pulvermischung, die erhalten wurde durch Hinzugeben einer 
Losung, die durch Hinzufugen von N-Methyl-2-Pyrrolidon als oiganisches Losungsmittel zu PPS erhalten wurde, zu ei- 60 
nem mit Schicht versehenen Eisenpulver, Mischen und Trocknen derselben, um ein beschichtetes magnetisches Pulver 
mit einem PPS Gehalt von 0,15 Massenprozent zu erhalten, und femer Mischen des Pulvers mit PPS zu einem PPS Ge- 
halt, der 0,6 Massenprozent betragt. Die anderen Pulvermischungen wurden hergestellt, indem das Harzpulver zu dem 
mit Schicht ausgebildeten Eisenpulver hinzugefugt wurde und diese in einem V-fbrmigen Mischer vermischt wurden. 
Proben B 14 bis 16 vioirden zum Vergleich hergestellt. Jede Pulvermischung wurde druckgeformt in einen Pressling mit 65 
Vollzylinderform (<t>23 x 5 mm) und einen Pressling mit Hohlzylinderform (<t)10 x <(»23 x 10 mm) unter denselben Bedin- 
gungen, wie oben in Beispiel 2 beschrieben. 

[0042] AnschlieBend wurde der Pressling einer Warmebehandlung unterworfen, die durchgefiihrt wurde durch Erwar- 
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men bei 320''C im Falle des Bindeharzes, das PPS thermoplastisches Pis enthalt, oder durch Erwarmen bei 200°C im 
Falle des warmehartbaren PI enthaltenden Bindeharzes, oder durch Erwarmen bei ISO'^C im Falle des Phenol enthalten- 
den Bindeharzes oder Erwarmen bei 275°C im Falle des ein Polyamid enthaltenden Bindeharzes fiir 1 h in einer Stick- 
stoffgas-Atmosphare. Fur Probe B 12 wurde die Warmebehandlung in Luft durchgefuhrt. Danach wurde lediglich in den 
Fallen des PPS oder thermoplastisches PI enthaltenden Bindeharzes der Pressling einer stabilisierenden Warmebehand- 
lung unterworfen, die durchgefuhrt wurde, indem die Erwarmungstemperatur auf 240°C in Luft fiir 1 Stunde eingestellt 
wurde. 

Tabclle4 

Probennr. Art und Gehalt des Harzpulvers (Massen-% auf 

Gesamtmasse) 

PPS PPS Thermo- Thermo- Warehart- Phenol Polyamid 
(-150 (-60 piasti- plasti- bares PI 
t^m) ixm) sches PI sches PI 
(-150 (-60 Aim) 



Bl 0,15 

25 B2 0,3 

B3 0,6 

B4 1,0 

30 B5 0,1 0,05 

B6 0,3 0,3 

B7 0,6 

35 B8 0,3 0,3 

B9 0,3 0,3 

BIO 0,6 
40 Bll 0,6 

B12 0,6 

B13 0,6 



B14- 0,6 

B15 0,6 

B16 0,6 

[0043] In Ubereinstiininung mit den gleichen Weisen, wie in Beispiel 2 oben beschrieben, wurde der Pressling einer 
Messung des apparenten speidfischen Widerstandes vor und nach dem Erwarmen auf eine Teinperatur von 200®C fur 100 
Stunden unterworfen und der radialen Druckfestigkeitskonstante bei Raumtemperatur und bei 2(X)°C. Die Eigebnisse der 
Messung sind in Tabelle 5 gezeigt. 
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Apparenter spezif ischer 


Radiale 










Widerstand {xoQ * 


cm) 


Druckf estigkeits- 


5 










konstante (MPa) 








Anf angs- 


Nach 


Reduk- 


Raum- 


2 00" C 


Reduk- 






wert 


dem 


tions- 


tempe- 




tions- 


10 






Er warmen ve r hcL 1 1 - 


ratur 




Verh^lt- 








nis (%) 






nis {%) 




ox 


5,0 


3,5 


30 


185 


150 


19 


15 




8 , 0 


6, 0 


25 


155 


120 


23 




OD 


12 , 0 


10, 0 


17 


110 


80 


27 






17, 5 


16, 0 


9 


75 


50 


33 


20 




5,5 


3,5 


30 


185 


150 


19 




DO 


12, 0 


10,0 


17 


110 
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Auswertung 

[0044] Im Falle der Verwendung von mit Schicht ausgebildeter Eisenpulvcr ist der j^parente spezifische Wderstand 45 
des pulverhaltigen Magnetkems groBer als der bei Verwendung eines reinen Eisenpulvers. Es wird erkannt, dass die Iso- 
lierung des Eisenpulvers durch die Gegenwart einer Schicht mit einer Phosphorsaureverbindung verbessert wird. Sie 
zeigt genau wie im Falle eines reinen Eisenpulvers einen Anstieg des apparenten spezifischen \Wderstands in einer Li- 
nearfunktion durch Erhohung des Harzgehaltes. Bezogen auf die Art des Harzes zeigt der apparente spezifische Wider- 
stand vor und nach dem Erwarmen im Falle von PPS enthaltenden Harzen annahemd denselben \feranderungsgrad un- 50 
geachtet des Harzgehaltes, und das Reduktionsverhaltnis (Veranderungsverhaltnis) wird gering, entsprcchend mit der 
Zunahme des Harzgehaltes. Daruber hinaus zeigt der pulverhaltige Magnetkem annahemd dieselbe Tfendenz in den Ei- 
genschaften bei den Fallen der Verwendung einer Pulvermischung, die eines der PPS Pulver mit einer PartikelgroBe von 
-150 pm, eine Mischung dieses PPS Pulvers mit thermoplastischem PI oder warmehartbarem PI, thermoplastisches PI 
Pulver mit einer PartikelgroBe von -150 fim und eine Mischung dieses thermoplastischen Pis mit warmehartbaren PI ent- 55 
halt. AUerdings ist anhand einer detaillierteren Abschatzung bekannt, dass die Verringerungsverhaltnisse des apparenten 
spezifischen Widerstandes durch Warme im Falle der Zugabe von thermoplastischem PI zu PPS Pulver oder thermopla- 
stischem PI Pulver gering ist. 

[0045] Wenn das verwendete Harzpulver eine PartikelgroBe von -60 pm besitzt, ist der apparente spezifische Wider- 
stand vor und nach dem Erwarmen hoher als derjenige einer PartikelgroBe, die -150 pm betragt, sowohl im Falle von 60 
PPS Oder thermoplastischem PI. Der pulverhaltige Magnetkem, der aus der Mischung der Probe B3 durch Nassvermi- 
schen des PPS Pulvers hergestellt wurde, um eine Harzbeschichtung zu erhalten, hat einen geringfugig hoheren apparen- 
ten spezifischen Widerstand als der einer Mischung. die durch 'ftockenmischen im Pulverzustand erhalten wurde. Probe 
B 13, die durch Durchfiihren der Warmebehandlung in Luft erhalten wurde, zeigt eine groBe \ferringemng des apparenten 
spezifischen Widerstandes durch Warme, die allerdings hoher ist als diejenige im Falle des Erwarmens in einem Stick- 65 
stoffgas. Im Vergleich dazu ist in jeder der Proben, die Phenol enthalten (Proben B15), und der Probe, die ein Polyamid 
enthalten (Probe B16), der Anfangswert des apparenten spezifischen Widerstandes niedrig und die Menge der Verringe- 
rung durch Warme groB. Dariiber hinaus ist in der Probe, die lediglich warmehartbares PI als Bindeharz enthalt (Probe 
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B14), der apparente spezifische Widerstand niedrig, obwohl der Verringerungsgrad davon durch Warme gering ist. 
[0046] Im Hinblick auf die radiale Druckfestigkeit sind die Werte von den Proben, die das mit Schicht ausgebildete Ei- 
senpulver venvenden, annahemd auf demselben Niveau wie diejenigen, die das reine Eisenpulver verwenden, und so- 
wohl die Beziehung mit dem Harzgehalt und dem Reduktionsgrad davon bei Erwarmung auf 200''C zeigen zusammen 
5 dieselbe Tendenz. Es wird kein Unterschied oder Elfekt gefunden, der verursacht wird durch die PartikelgroBe des Harz- 
pulvers, der Durchfiihrung einer Nassbeschichtung des Harzes oder der Art der Atmosphare, in der die Warmebehand- 
lung durchgefiihrt wird. Femer zeigen die Werte der radialen Druckfestigkeitskonstante dieselbe GroBenordnung wie die 
Werte des apparenten spczifischen Widerstands an, wie folgt. In der Probe, die Phenol oder ein Polyamid enthalt, ist der 
Anfangswert namlich niedrig und der Verringerungsgrad durch Warme ist groB im Vergleich mit denjcnigen, die PPS 
10 oder hartbares PI enthalten, und in Proben, die warmehartbares PI enthalten, ist die radiale Druckfestigkeitskonstante 
niedrig obwohl der Reduktionsgrad davon durch Warme gering ist. 

[0047] Wie oben beschrieben wird der erfindungsgemaBe pulverhaltige Magnetkem erhalten, indem ein Eisenpulver 
oder ein Eisenpulver, das eine Schicht mit einer Phosphorsaureverbindung auf seiner Oberflache tragt, mit einem Binde- 
harz vermischt wird, das ein PPS Harz oder warmehartbares PI Harz umfasst und gegebenenfaUs ein Harz umfasst, das 

15 eine relativ hohe Glasubergangstemperatur aufweist, in einer Menge von 0,15 bis 1 Massenprozent. GemaB der obigen 
Ausgestaltung besitzt der pulverhaltige Magnetkem der vorUegenden Erfindung eine hohe magnetische Permeabilitat, 
zeigt ausgezeichnete Eigenschaften insbesondere bei Verwendung in einem Hochfrequenzbereich und zeigt hohen spc- 
zifischen Widerstand und standige Festigkeit gegenuber Hitze selbst im Falle des Einsatzes in einer Hochtemperaturum- 
gebung. Daher ist es moglich, dass der pulverhaltige Magnetkem der vorliegenden Erfindung zu der Verbesserung der 

20 Fahigkeiten und GroBenverringerung einer Vorrichtung beitragen kann und der Anwendungsbereich von pulverhaltigen 
Magnetkemen kann vergroBert werden. 

[0048] Es soUte verstanden werden, dass die Erfindung in keiner Weise auf die obigen Ausfuhrungsformen beschrankt 
ist und dass viele Veranderungen angebracht werden konnen, ohne vom Umfang der Erfindung wie in den beigefUgten 
Anspriichen definiert abzuweichen. 

25 

Patentanspriiche 

1 . Pulverhaltiger Magnetkem, der umfasst: 
Magnetische Partikel, die Eisen umfassen; und 

30 ein Bindeharz, das die magnetischen Partikel in den pulverhaltigen Magnetkem integriert, 

wobei der Gehalt des Bindeharzes in dem pulverhaltigen Magnetkem im Bereich von 0,15 bis 1 Massenprozent 
liegt und das Bindeharz ein Hauptharz umfasst, das aus der Gruppe ausgcwahlt wird, die aus Polyphenylensulfid 
und thermoplastischem Polyimid besteht. 

2. Der pulverhaltige Magnetkem nach Anspruch 1, wobei die magnetischen Partikel eine Schicht einer Phosphor- 
35 saureverbindung aufweisen, die auf der Oberflache der magnetischen Partikel aufgebracht ist. 

3. Der pulverhaltige Magnetkem nach Anspruch 1 oder 2, wobei das Bindeharz eine Harzmischung ist, die Poly- 
phenylensulfid und thermoplastisches Polyimid umfasst, oder eine Harzmischung, die das Hauptharz und ein zu- 
satzliches Harz umfasst, dessen Glasubergangstemperatur hoher ist als die Glasubergangstemperatur des Haupthar- 
zes. 

40 4. Der pulverhaltige Magnetkem nach Anspruch 1 oder 2, wobei das Bindeharz eine Harzmischung ist, die Poly- 

phenylensulfid, thermoplastisches Polyimid und ein Harz umfasst, dessen Glasubexgangstemperatur hoher ist als 
die Glasubergangstemperatur von Polyphenylensulfid. 

5. Der pulverhaltige Magnetkem nach Anspruch 3, wobei das zusatzliche Harz ein erstes Harz oder ein zweites 
Harz ist, wobei das erste Harz aus der Gruppe ausgewahlt wird, die aus nicht thermoplastischem Polyimid, Polya- 

45 midimidharz und Polyaminobismaleinimid besteht und das zweite Harz aus der Gruppe ausgewahlt wird, die aus 

Polyphenylenoxid, Polysulfon, Polyethersulfon, Polyarylat und Polyetherimid besteht. 

6. Der pulverhaltige Magnetkem nach Anspruch 3, wobei der Gehalt des zusatzlichen Harzes die Halfte oder we- 
niger als der Gehalt des Bindeharzes betragt. 

7. Verfahren zur Herstellung eines pulverhaltigen Magnetkems, das umfasst: 

50 Herstellen einer Mischung aus magnetischen Partikeln, die Eisen umfassen, und einem Bindeharz, das ein Haupt- 

harz umfasst, das aus der Gruppe ausgewahlt wird, die aus Polyphenylensulfid und thermoplastischem Polyimid be- 
steht, wobei der Gehalt des Bindeharzes in der Mischung im Bereich von 0,15 bis 1 Massenprozent liegt; 
Druckformen der Mischung, um die magnetischen Partikel in einen Pressling der Mischung zu integrieren; und 
Unterwerfen des Presslings dar Mischung einer Warmebehandlung bei einer Temperatur, bei der das Bindeharz 

55 schmilzt, wodurch der pulverhaltige Magnetkem hergesteUt wird. 

8. Herslellungsverfahren nach Anspmch 7, wobei die Herstellung der Mischung umfasst: 
Herstellen einer Losung des Bindeharzes in einem organischen Losungsmittel; 
Mischen der Losung mit den magnetischen Partikeln; und 

Trocknen der Misch-Losung, um das oiganische Losungsmittel aus der Misch-Losung zu entfemen, wodurch ma- 
60 gnetische Partikel bereitgestellt werden, die mit dem Bindeharz beschichtet sind. 

9. Herstellungsverfahren nach Anspruch 7, wobei die Herstellung der Mischung umfasst: 
Herstellen einer Losung, die einen Teil des Bindeharzes in einem organischen L5sungsmittel enthalt; 
Mischen der Losung mit den magnetischen Partikeln; 

Trocknen der Misch-Losung, um das organische Losungsmittel aus der Misch-Losung zu entfemen, wodurch harz- 
65 beschichtete magnetische Partikel bereitgestellt werden; und 

Mischen des anderen Teils des Bindeharzes mit den harzbeschichteten magnetischen Partikeln, 
wobei die Menge des Bindeharzes, das in der Misch-Losung enthalten ist, 0,3 Massenprozent oder weniger der Mi- 
schung entspricht. 
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10. Hersteilungsverfahren nach Anspruch 7, wobei das ITerstellen der Mischung umfasst: 

Mischen der magnetischen Partikel mit dem Bindeharz, das in Pulverform mit einer PardkelgroBe von 1 bis 150 \xm 
vorliegt. 

11. Hersteilungsverfahren nach Anspruch 7, wobei die Mischung im Verlauf des Druckformens auf eine Tempera- 

tur erwarmt wird, bei der das Bindeharz nicht schmilzt. 5 

12. Hersteilungsverfahren nach Anspruch 7, wobei das Druckformen der Mischung umfasst: 
ein primares Druckformen der Mischung zu einem primaren Pressling ohne Warme; und 

cin sekundares Druckformen des Vorlaufer-Pres slings unter Erwarmung auf eine Temperatur, bei der das Bindeharz 
nicht schmilzt. 

13. Hersteilungsverfahren nach Anspruch 7, wobei die Mischung im Verlauf des Druckformens auf eine Tempera- 10 
tur erwarmt wird, bei der das Bindeharz erweicht oder schmilzt. 

14. Hersteilungsverfahren nach Anspruch 7, wobei das Bindeharz eine Harzmischung ist, die das Hauptharz und 
ein zusatzliches Harz umfasst, dessen Glasubergangstemperatur hoher ist als die Glaslibergangstemperatur des 
Hauptharzes, und die Warmebehandlung des PressHng in Luft oder in einer Inertgas-Atmosphare oder verringertem 
Gasdruck bei einer Temperatur durchgefiihrt wird, bei der zumindest ein Teil des Bindeharzes geschmolzen ist. 15 

15. Hersteilungsverfahren nach Anspruch 7, das femer umfasst: 

Unterwerfen des pulverhaltigen Magnetkerns nach der Warmebehandlung einer weiteren Warmebehandlung, in der 
die Temperatur des pulverhaltigen Magnetkerns in einem Bereich von 150 bis 320°C fiir eine zuvor bestimmte Zeit- 
dauer gehalten wird. 

16. Hersteilungsverfahren nach einem der Anspruchc 7-15, wobei die magnetischen Partikel eine Schicht einer 20 
Phosphorsaureverbindung aufweisen, die auf der Oberflache der magnetischen Partikel bereitgestellt ist. 
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